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Документы, используемые при валидации аналитических методик
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Государственная фармакопея Республики Беларусь

Руководство ICH Q2 «Validation of Analytical Procedures: Text and Methodology»

Руководство PA/PH/OMCL (13) 82 R5 «Validation/Verification of Analytical Procedures»

СТБ ИСО/МЭК 17025-2019 «Общие требования к компетентности испытательных  и 

калибровочных лабораторий»



Валидация аналитических методик: последовательность действий

• Составить подробную стандартную операционную процедуру (СОП) 

• Обучить персонал

• Подобрать подходящую методику

• Разработать валидационный протокол

• Приобрести необходимые реактивы и материалы

• Выполнить запланированные испытания

• Сформировать отчет

• Оценить результаты
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Валидация аналитических методик: СОП
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• Персонал, проводящий валидацию

• Используемое оборудование, реактивы и материалы

• Порядок выбора аналитической методики

• Порядок формирования валидационного протокола

• Порядок ведения записей

• Выбор критериев приемлемости

• Действия при возникновении отклонений



Валидация аналитических методик: выбор методики
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• Фармакопейные методики (ГФ РБ, Ph. Eur., USP, BP, International Pharmacopoeia)

• Методики других производителей лекарственных средств

• Методики анализа ФС (фармакопейные), используемые для контроля ГЛС

• Опубликованные нефармакопейные методики



Валидация аналитических методик: выбор методики
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Валидация аналитических методик: выбор методики
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Валидация аналитических методик: выбор методики
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Валидация аналитических методик: документация
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Целесообразно разрабатывать совмещённый документ: валидационный протокол/отчёт

Протокольная часть может содержать 

• наименование валидируемой методики 

• цель валидации

• детальное описание методики

• информацию об образцах

• описание проверяемых валидационных характеристик и критерии допуска



Валидация аналитических методик: документация
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Отчётная часть может заменять собой традиционные аналитические записи (аналитические 

листы/протоколы/журналы) и содержать 

• даты и условия проведения испытаний

• ссылки на применяемое оборудование, реактивы, стандартные образцы и материалы 

• регистрацию приготовления реактивов и растворов

• показания приборов

• расчёты и результаты

• регистрацию отклонений

• заключения о соответствии (несоответствии) валидационных характеристик 

заданным пределам

• идентификацию лиц, проводивших испытания и проверявших отчёт



Валидация аналитических методик: документация
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В конце отчёта приводится заключение о подтверждении (не подтверждении) пригодности 

методики для проведения испытаний

В приложении к отчёту размещается 

оригинальный текст использованной методики, 

копии сертификатов на использованные стандартные образцы и свидетельств о 

калибровке испытательного оборудования



Валидация аналитических методик: стандартные образцы
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Необходимо использовать стандартные образцы, указанные в валидируемой методике

«Если фармакопейные стандартные образцы используются для целей, отличных от 

тех, для которых они были созданы, их пригодность должна быть доказана» (ГФ РБ)

Стандартные образцы, как правило, являются определяющим фактором при выборе методики

Необходимо тщательно оценить необходимые количества стандартных образцов до 

начала валидационных испытаний



Валидация аналитических методик: валидационные характеристики
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Специфичность

• Анализ плацебо

• Анализ чистоты пика 

(?) должны быть описаны настройки программного обеспечения; установлены 

критерии приемлемости

• Анализ с помощью колонок другой полярности

(?) должна быть разработана методика; установлены критерии приемлемости



Валидация аналитических методик: валидационные характеристики
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Правильность: открываемость

• Проводится для оценки влияния матрицы на определение АФИ

• Можно испытывать путём прибавления известного количества стандартного 

образца к испытуемому образцу

• Для оценки используется отклонение полученного значения концентрации от 

теоретического

• Допустимый предел в различных источниках лежит в диапазоне 2,0 % - 3,0 %



Валидация аналитических методик: валидационные характеристики
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Сходимость/повторяемость

• Проводится для оценки стабильности системы

• Испытывают путём анализа двух параллельно приготовленных стандартных 

образцов (концентрация около 100 % от номинальной)

• Для оценки используется RSD для рассчитанных откликов/концентраций

• Допустимый предел определяется в соответствии с требованиями ГФ РБ и 

зависит от количества измерений (заколов, снятий оптической плотности и т.п.)



Валидация аналитических методик: валидационные характеристики
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Линейность

• Испытывают путём анализа трех приготовленных стандартных образцов 

(концентрация около 80 %, 100 %, 120 % от номинальной)

• При валидации методик по тестам «Растворение» или «Однородность 

дозированных единиц» диапазон концентраций должен быть соответственно 

расширен

• Рекомендуется готовить растворы из разных навесок стандартного образца

• Для оценки используется r2 (квадрат коэффициента корреляции) полученных 

сигналов/концентрации растворов и (иногда) отношение y-intercept/y(100 %)

• Допустимый предел в различных источниках лежит в диапазоне от r2 ≥ 0,9990; 

для y-intercept/y(100 %) – в диапазоне 2,0 % - 3,0 %



Валидация аналитических методик: валидационные характеристики
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Предел количественного определения (QL)

• Величину предела количественного определения необходимо определить при 

разработке валидационного протокола, исходя из точности методики. Например, 

если спецификация описывает допустимое содержание примеси как «не более 

0,5 %», то целесообразно принять QL не более 0,1 %

• Испытывают путём анализа смеси плацебо и стандартного образца с 

концентрацией около QL

• Для оценки используется, например, отношение S/N (для хроматографии)

• Допустимый предел обычно определяется как 10:1



Валидация аналитических методик: подготовка практической части
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Часть 1: вопросы

Проанализируйте презентацию и свои впечатления от неё. Обсудите её с 

коллегами. Если у вас возникли вопросы, составьте их перечень и направьте в наш 

адрес (info@gospharmnadzor.by)

Часть 2: практика

Мы предлагаем вам один случай валидации аналитической методики из нашей 

практики. Ваша задача – подобрать подходящую для нашей проблемы методику, 

создать «рыбу» валидационного протокола (протокола/отчёта) и направить в наш 

адрес (info@gospharmnadzor.by)

Мы проанализируем полученные вопросы и протоколы и проведём вторую часть 

обучения с разбором часто встречающихся ошибок, ответами на вопросы и 

обсуждением практической реализации валидационных испытаний

Абакавира сульфат/ Ламивудин, диспергируемые таблетки 60 мг/ 30 мг, 

производитель Mylan Laboratories Limited, Индия



Благодарю за внимание
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